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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Rektifi- 
zieren waBriger Losungen von Wasserstoffperoxyd in 
technischem MaBstab. Das Verfahren wird nachfolgend 
fiir die Herstellung von Wasserstoffperoxydlosungen 
mit Konzentrationen von uber 60% beschrieben. Es 
eignet sich besonders zur Herstellung von hochkonzen- 
trierten Losungen mit iiber 90% Peroxydgehalt, kann 
aber auch fiir die Konzentrierung verdunnterer L6- 
sungen Anwendung finden. 

Hochkonzentriertes Wasserstoffperoxyd hat erheb- 
liche technische Bedeutung auf Grund der hohen Ener- 
gieabgabe bei der Zersetzung; auflerdem bildet sich 
bei der Zersetzung aktiver Sauerstoff, der auf ver- 
schiedenen Anwendungsgebieten eingesetzt werden 
kann. Die effektive Energieabgabe steigt mit steigen- 
der Konzentration rasch an. Bisher war man im 
wesentlichen auf die Verwendung von Losungen mit 
maximal etwa 90% H 2 O a angewiesen, da konzentrier- 
tere Losungen nicht ohne erhebHche technische Schwie- 
rigkeiten in groBerem MaBstab hergestellt werden 20 
konnten. Obwohl die vorliegende Erfindung auch bei 
der Darstellung von Losungen geringerer Konzentra- 
tion Anwendung finden kann, ist sie doch besonders 
fur hochkonzentrierte Losungen von iiber 90% Was- 
serstoffperoxyd geeignet, einmal, weil solche Peroxyd- 25 
konzentrationen bisher in technischem MaBstab iiber- 
haupt nicht zu erreichen waren, zum anderen, weil sie 
das erste wirtschaftliche Verfahren zur Darstellung so 
hoch' konzentrierter Losungen bildet. 

Im Laboratoriumsmafistab ist Wasserstoffperoxyd 30 
bereits in Konzentrationen bis annahernd 100% her- 
gestellt worden, und zwar durch mehrfach wiederhol- 
tes Umkristallisieren. Hierbei ist es jedoch erforder- 
lich, eine ganze Reihe von Arbeitsstufen zu durch- 
laufen, die im wesentlichen durch Kristallisation, 
Trennung der Festkorper von der Mutterlauge, Er- 
schmelzen der abgetrennten Festkorper und erneute 
Kristallisation gekennzeichnet sind. Eine Ubertragung 
dieses Verfahrens in technischem MaBstab verbietet 
sich infolge der zu grofien Anlage- und Betriebskosten, 
die das Verfahren wirtschaftlich untragbar machen. 

Demgegenuber ermoglicht die Erfindung die Dar- 
stellung hochstkonzentrierter Wasserstoffperoxyd- 
losungen in einer einzigen Verfahrensstufe und in tech- 
nischem MaBstab. Durch die Einfachheit des Herstel- 
lungsverfahrens ist auch die Wirtschaftlichkeit ge- 
wahrleistet. 

Das Verfahren der Erfindung entspricht im Prinzip 
einer Rektifikation zweier Bestandteile in einer Rek- 
tifiziersaule, wobei eine feste und eine flussige Phase, 5" 
die beide die Bestandteile Wasserstoffperoxyd und 
Wasser enthalten, im Gegenstrom zueinander bewegt 
werden, und umfaBt folgende Verfahrensschritte: 

Die Ausgangslosung wird in einer Rektifiziersaule 
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Verfahren zur Konzentrierung 
von Wasserstoffperoxyd 



Anmelder: 
Food Madiinery and Chemical 
Corporation, 
San Jose, Calif . (V. St. A.) 

Vertreter: DipL-Ing. L. Hlrmer, Patentanwalt, 
Berlin-Halensee, Katharinenstr. 21 



George Grant Crewson, Snyder, N. Y., 
und Joseph Ralph Ryan, Kenmore, N. Y. (V. St. A.), 
sind als Erflnder genannt worden 



so weit abgekublt, daB sich ein zweiphasiges System 
aus einer festen Kristallphase und einer flfissigen 
Mutterlauge, die sich gemaB dem Gleichgewicht hin- 
sichtlich der Wasserstoffperoxydkonzentration unter- 
scheiden, ausbildet; die Temperatur langs der Rek- 
tifiziersaule wird in an sich bekannter Weise so ge- 
regelt, daB sie von einem zum anderen Ende hin lang- 
sam ansteigt; die feste Kristallphase wird langs der 
Saule fortschreitend in Gebiete hoherer Temperatur 
und die Mutterlauge fortschreitend in Gebiete tieferer 
Temperatur bewegt, so daB Kristalle und Mutterlauge 
uber die gesamte Sa.ulenla.nge in Gegenstrom zuein- 
ander flieBen und dauernd in Gebiete eintreten, in 
denen ihre Zusammensetzungen nicht dem durch die 
Umgebungstemperatur bestimmten Gleichgewicht ent- 
sprechen, was infolge der Tendenz zur Neueinstellung 
des Gleichgewichts zu einem dauernden S toff aus tausch 
fiihrt und eine Anreicherung des Wasserstoffperoxyds 
in der einen Phase und eine Verarmung des Wasser- 
stoffperoxyds in der anderen Phase bewirkt; das Kon- 
zentrat und die Restlauge werden von den Enden der 
Rektifiziersaule kontinuierlich oder intermittierend 
abgezogen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren erlaubt die Her- 
stellung von Wasserstoffperoxydlosungen extremer 
Reinheit hinsichtlich storender Verunreinigungen. 
Das Verfahren kann sowohl kontinuierlich als auch 
intermittierend betrieben werden. Es ist trotz der Her- 
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stellung hochstkoiizeiitiierten Wasserstoffpcroxyds 
durch hohe Bcricbssicherheit gekennzeichnet. 

Fig. 1 ist ein Langsschnitt durch eine Vorrichtung 
zur Dtirc.hffihrung des erfindungsgemafien Verfahrens 
bei der Rektifikation eines Gemisches im Konzentra- 5 
tionsbereich von fiber 60°/o Wasserstoffperoxyd, bei 
dem die auskristallisierende feste Phase spezifisch 
schwerer ist als die flussige Mutterlauge; 

Fig. 2 ist eine Tabelle, in der die Temperaturen sowie 
die Konzcntration der festen und der flussigen Phasen io 
aus Wasserstoftperoxyd und Wasser fiir jeden Quer- 
schnitt der Apparatur gemaB Fig. 1 dargestellt sind. 
Die Tabelle ist so angeordnet, dafi die Daten, die fur 
einen bestimraten Querschnitt des Apparates gelten, 
liorizontal neben diesem Querschnitt angeordnet sind. 15 
Zum Zwecke Ijesbcrer Cbersiehtlichkeit ist die Rekti- 
lizierungssaule gemaB Fig. 1 in achtzehn aufeinander- 
folgcnde Zonen untertcilt gedacht; 

Fig. 3 ist ein Ouersclinitt durch eine Vorricbtung 
zur Konzentrierung von Wasserstoffperoxydlosungen ao 
geringerer Konzcntration, wie sie dann Verwendung 
findet, wenn die auskristallisierende feste Phase spe- 
zifisch leichter ist als die Mutterlauge; 

Fig. 4 gibt wieder die fiir jeden Querschnitt der 
Rektifiziersaule gemaC Fig. 3 giiltigen Daten hinsicht- 35 
lich Temperatur und Konzentration der festen sowie 
flussigen Phase in horizontaler Ausrichtung zu Fig. 3; 

Fig. 5 ist eine graphische Darstellung der Solidus- 
undLiquiduskurve beliebiger Mischungen von Wasser- 
stoffperoxyd und Wasser. Auf der Ordinate ist die 30 
Temperatur in 0 C, auf der Abszisse der Feroxyd- 
gelialt der Losung in %> aufgetragen. 

In der Vorrichtung gcmafi Fig. 1 zur Verarbeitung 
von wafirigen Wasserstoffperoxydlosungen mit Per- 
oxydgehalten von fiber 60%. bei denen also die 35 
auskristallisierende feste Phase reicher an Wasser- 
stoffperoxyd und spezifisch schwerer ist als die flus- 
sige Phase, ist am Oberende der Apparatur ein zylin- 
drischer Kristallisierbehalter 10 angeordnet. Er ist 
mit einer Ruckfuhrleitung 11 fur die Mutterlauge und 40 
einer Speiseleitung 12 fur die Frischbeschickung ver- 
sehen. Erstere mundet in das obere, zylindrische Stuck 
des Kristallisierbehalters, letztere in seinen konus- 
formigen Boden 13. Der Kristallisierbehalter 10 hat 
einen als Warmeaustauscher dienenden Mantel 14 45 
sowie ein Ruhrwerk 15. An den Mantel Oder Warme- 
austauscher 14 ist eine Zu- und eine AblaBleitung 16 
bzw. 18 fur ein Kuhlmittel angeschlossen. Vorzugs- 
weise wird ein direktes, expandiertes Kuhlmittel ver- 
wendet. So 

Das Unterende des konischen Bodens 13 des Kri- 
stallisierbehalters 10 ist mit dem Oberende eines senk- 
recht angeordneten Rohres 19 verbunden. Behalter 10 
und Rohr 19 bilden zusammen eine Rektifiziersaule. 
Das Rohr 19 ist von einem Mantel oder Warmeaus- 55 
tauscher20 umgeben, in dessen unteres Ende uber eine 
Speiseleitung21 ein Warmeaustauschmittel eingefuhrt 
wird; dieses fliefit durch eine AuslaBleitung 22 am 
Oberende wieder ab. Die AuslaBleitung 22 mundet in 
einen Tank 23, der mit einer Heizschlange 24, einer 60 
Zuleitung25 und einer Ableitung26 ausgestattet ist. 
Die Speiseleitung 21 ist mit dem Boden des Tanks 23 
verbunden. Das flussige Warmeaustauschmittel wird 
mittels einer Pumpe 28 umgewalzt. 

Das im Verfahren der Erfindung anfallende Kon- 65 
zentrat wird vom Boden des Rohres 19 durch ein 
tJberlaufstandrohr 29 abgenommen. Dieses erstreckt 
sicli in Form eines U-Rohr-Schenkels zweckmaBig bis 
ungefahr in die Hohe des Oberendes von Rohr 19, 
kann jedoch in jeder beliebigen Hohe mfinden, sofern 70 
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diese unterhalb der Hohe des Flfissigkeitsspiegels im 
Kristallisierbehalter 10 liegt. Im Uberlauf rohr 29 ist 
ein Ventil 27 angeordnet. 

Im Kristallisierbehalter 10 wird mittels eines Tem- 
peraturreglers 30 eine konstante Flussigkeitstempe- 
ratur auf rechterhalten. Hierzu taucht der Temperatur- 
regler in die Flfissigkeit ein und steuert ein Ventil 31 
in der Kfihlmittelspeiseleitung 16. Die Geschwindlg- 
keit des Durchflusses des als Heizmittel wirkenden 
Warmeaustauschmittels durch den Raum zwischen 
Rohr 19 und Mantel 20 wird durch einen Temperatur- 
regler 32 in der Heizmittelaustrittsleitung 22 ge- 
steuert, indem der Temperaturregler ein Ventil 33 in 
der Heizmittelzufuhrungsleitung 21 reguliert. Die 
Warmezufuhr zur Heizschlange 24 wird durch einen 
Temperaturregler 34 geregelt, der in das aus dem 
Unterende des Rohres 19 austretende Konzentrat ein- 
taucht und ein Ventil 35 in der Eintrittsleitung 25 der 
Heizschlange 24 steuert. Der Mantel oder Warme- 
austauscher 20 konnte naturlich auch durch direkten 
Wasserdurchsatz entsp rechend erwarmt werden, da 
jedoch die Temperatur im beschriebenen Beispiel der 
Herstellung von hochkonzentriertem Wasserstoff- 
peroxyd durchweg unter 0° C liegen muB und eine 
Regelung des Temperaturgefalles von der Spitze zum 
FuB des Rohres 19 wunschenswert ist, wird einem 
unabhangigen, kraftangetriebenen Umwalzsystem, in 
welchem sowohl Temperatur als auch Menge des Heiz- 
mittels gesteuert werden kdnnen, der Vorzug gegeben. 

Zu Beginn des Betriebs einer Vorrichtung gemaB 
Fig. 1 wird das Ventil 27 im tJberlaufstandrohr 29 ge- 
schlossen und eine wa.fi rige Wasserstofrperoxydlosung 
durch die Speiseleitung 12 zugefuhrt. Diese fullt das 
Rohr 19 und den Kristallisierbehalter 10 bis zur Hohe 
der AblaBleitung 11. Anschliefiend wird die Losung 
im Kristallisierbehalter 10 auf — 20° C abgekuhlt, 
indem unter Steuerung durch den Temperaturregler 
30 ein Kuhlmittel durch den Mantel 14 geleitet wird. 
Infolge der Abkuhlung kristallisieren Feststoffe aus 
und setzen sich nach unten durch das Rohr 19 ab. Im 
Rohr 19 wird eine nach unten ansteigende Temperatur 
eingestellt, indem das Heizmedium aus der Zuffih- 
rungsleitung21 in den Mantel 20 eingefuhrt wird. Das 
Heizmittel steigt unter standiger Abkuhlung infolge 
Warmeaustausch im Mantel 20 aufwarts und wird am 
Oberende durch die AblaBleitung 22 in den Tank 23 
zuruckgeleitet. Das Temperaturgefalle im Rohr 19 
wird durch die Regler32 und 34 gesteuert. Im vor- 
liegenden Falle betragt die Temperatur am Boden des 
Rohres —3° C und fallt mit zunehmender Hohe des 
Rohres gleichmafiig bis auf —20° C ab. Diese Tem- 
peratur von —20° C am Oberende des Rohres 19 ist 
gleich der Temperatur, auf welche die in den Kristal- 
lisierbehalter eingespeiste Losung abgekuhlt wird. In 
der Tabelle 2 sind die Temperaturverhaltnisse in den 
aufeinanderfolgenden Hohenabschnitten des Rohres 19 
dargestellt, und zwar in Interv alien von je 1° C. 

Wenn gemaB Fig. 1 eine 90°/oige Wasserstoff- 
peroxydlosung in der Zone 1 der Saule, d. h. im Kri- 
stallisierbehalter und dem konischen Bodenstuck 13, 
auf eine Temperatur von —20° C abgekuhlt wird, 
bildet sich eine feste Kristallphase. GemaB Fig. S 
und2habcn die ausgeschiedenen Kristalle eineWasser- 
stoffperoxydkonzentration von 93,2 °/o, die Konzentra- 
tion der Mutterlauge betragt 82,5%. Da das spezi- 
fische Gewicht der Kristalle hoher ist als das der 
Mutterlauge, setzen sie sich infolge Schwerkraft ab. 
Die Kristalle treten also in die Zone 2 ein. In der 
Zone 2 betragt die Temperatur — 19° C, demgema.fi 
befinden sich die Kristalle, deren Erstarrungspunkt 
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ja bei —20° C liegt, nicht im Gleichgewicht. Es findet 
also ein Stoffaustausch statt unter Bildung von Kri- 
stallen hoherer und einer Mutterlauge niederer Kon- 
; zentration. 

Um die Verhaltnisse des Stoffaustausches bequemer 
darstellen zu kQnnen, sei schematisch angenommen, 
dafi die aus Zone 1 in Zone 2 eintretenden Kristalle 
infolge der Erwarmung schmelzcn. Dann bildet sich 
in Zone 2 durch Schmelzen der Kristalle mit 93,2 % 
H., 0 2 aus Zone 1 eine Wasserstoffperoxydlosung mit 
einem Gehalt von ebenfalls 93,2 °/o Wasserstoff- 
peroxyd. GemaB Fig. 5 scheiden sich jedoch bei 
— 19° C aus einer Losung mit mehr als 83,2% Was ser- 
stoffperoxyd Kristalle mit einem Wasserstoffperoxyd- 
gehalt von 93,5% aus. Es bildet sich also eine feste 
Phase mit 93,5% Wasserstoffperoxyd und eine fliis- 
sige Phase mit 83,2% Wasserstoffperoxyd. Da die in 
der Zone 2 gebildeten Festkorper einen Peroxydgehalt 
von 93,5% aufweisen, wahrend die von oben aus der 
Zone 1 kommenden Kristalle einen geringeren Per- 
oxydgehalt von 93,2% haben, mufi ein AufwartsfluB 
einer Mutterlauge mit 83,2 % Wasserstoffperoxyd aus 
Zone 2 in Zone 1 eintreten. Da diese Mutterlauge eine 
hohere Konzentration als die in Zone 1 befindliche 
Mutterlauge hat, werden sich bei der Abkuhlung von 
— 19 auf — 20° C weiter Kristallanteile bilden, die 
dann ebenfalls wieder abwarts sinken. 

In genau gleicher Weise sinken die Kristalle aus 
der Zone 2 von — 19° C, deren Wasserstoffperoxyd- 
gehalt 93,5 °/o betragt, in die Zone 3 ab, in der die 
Temperatur — 18° C betragt; bei dieser Temperatur 
liegt das Gleichgewicht bei einer flussigen Phase von 
84% und einer festen Phase von 93,8% TAfasserstoff- 
peroxyd. Wie in Zone 2 mussen daher die eintretenden 
Kristalle »schmelzen«, da die Temperatur in diesem 
Gebiet oberhalb ihres Schmelzpunktes liegt. Gleich- 
zeitig bilden sich neue Kristalle mit einem Wasser- 
stoffperoxydgehalt von 93,8%, die sich nach unten in 
Zone 4 absetzen, wahrend die Mutterlauge mit 84% 
Wasserstoffperoxyd aus Zone 3 aufwarts flieBt und 
zuerst in Zone 2, dann in Zone 1 weiter in ihrem 
Wasserstoffperoxydgehalt erniedrigt wird. 

Da mehr Festkorper in die Zone 2 eintreten als 
daraus absinken, und da die Temperatur der Zone 2 
1° C hoher liegen soil als die der Zone 1, mufl nach 
der anfanglichen Kuhlung zur Einstellung der Gleich- 
gewichtsbedingungen eine gewisse Warmemenge kon- 
tinuierlich aus dem Heizmantel 20 in die Zone 2 uber- 
tragen werden. Das gleiche gilt natiirlich fur Zone 3 
und die anschliefienden Saulenabschnitte. 

Mit jeder in Abwartsrichtung folgenden Zone wird 
die Wasserstoffperoxydkonzentration sowohl der 
flussigen als auch festen Phase fortschreitend groBer. 
Nach der schematischen Modellvorstellung setzen sich 
die Kristalle nach unten ab, wo sie bei der hoheren 
Temperatur schmelzen, wahrend die Mutterlauge auf- 
warts flieBt und die der daruberliegenden Zone zuge- 
fuhrte Flussigkeit vermehrt. An jeder Stelle des 
Rohres 19 strdmen die Feststoffe von oben nach unten 
und die Flussigkeit von unten nach oben. In jedem 
Falle treten die flieBenden Stoffmengen laufend in die 
Gebiete ein, in denen sie sich nicht in dem der herr- 
schenden Temperatur entsprechenden Gleichgewicht 
befinden. An jeder Stelle des Rohres 19 ist derWarme- 
gehalt der zuflieflenden Stoffmengen geringer als der 
der abflieBenden Stoffmengen, so dafi zur Gewihr- 
lei stung des gewunschten Temperaturgefalles eine 
fiber die gesamte Rohrlange gleichmaBige Warme- 
zufuhr durch den Warmeaustauscher 20 erforderlich 
ist. 
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GemaB dem beschriebenen Ausfiihrungsbeispiel 
schreiten die Konzentrationsandeningen in bei den 
Phasen fort, bis in der untersten Zone 18 eine Tempe 
ratur von — 3° C erreicht ist. In diese Zone treten aus 
5 der Zone 17 Kristalle mit einem Wasserstoffperoxyd- 
gehalt von 99% ein. Da die Kristalle aus der Zone 18 
nicht weiter herabsinken konnen, und die Temperatur 
in diesem Gebiet durch Warmezufuhr auf — 3° C ge- 
haltcn wird, entspricht die Zusammensetzung der 
io Flussigkeit in diesem Punkt einem Wasserstoff- 
peroxydgehalt von 97,8% (vgl. Fig. 5 und 2). Bei 
Offnung des Ventils 27 wird diese fliissige Phase der 
Zone 18 als an Wasserstoffperoxyd angereichertes 
Endprodukt abgezogen; das Konzentrat flieBt durch 
is das Oberlauf standrohr 29 ab. 

Die im Rohr 19 gebildeten und sich absetzenden 
Kristalle fullen das Rohr in Form einer Kristallsaule. 
Die Konzentration der in jedem Rohrquerschnitt be- 
fmdlichen flussigen und festen Phase sind in der Ta- 
ao belle 2 angegeben. Je tiefer der betrachtete Quer- 
schnitt, desto reicher sind die Phasen an Wasserstoff- 
peroxyd. Die Abnahme des Konzentrats durch das 
t)berlaufstandrohr 29 wird so eingestellt, dafi der er- 
forderliche Gegenstrom von Kristallen und Mutter- 
as lauge im Rohr und damit die fortschreitende An- 
reicherung in Richtung auf das unterste Austrittsende 
gewahrleistet ist. 

Der Grad, bis zu welchem das Rohr 19 mit Kri- 
stallen erfullt ist, hangt von der Durchsatzgeschwin- 
30 digkeit und den Konzentrationen des aus dem Rohr 29 
ausflieBenden Konzentrats und der aus der Leirung 11 
ausflieBenden Mutterlauge ab. Je dichter das Rohr 19 
mit Kristallen erfullt ist, um so intensiver ist der 
Phasenaustausch zwischen der aufwarts flieBenden 
35 Mutterlauge und den absinkenden Kristallen. Je hoher 
die geforderte Konzentration des Produktes und je 
niedriger die gewunschte Konzentration der Mutter- 
lauge ist, um so mehr wird das Rohr 19 mit Kristallen 
gefullt. Die Grenze der mit einer bestimmten Anlage 
40 erreichbaren Rektifizierung ist erreicht, wenn das 
Rohr 19 vollig mit Feststoffen angefullt ist. 

Zur Vereinfachung der Erklarung ist oben gesagt 
worden, dafi die absinkenden Feststoffe »schmelzen« 
und die gebildete Losung oder Schmelze neue Fest- 
45 stoffe hoherer Konzentration »ausscheidet«. In Wahr- 
heit handelt es sich jedoch um eine Rektifikation, bei 
der die Kristalle nicht schmelzen, sondern einem 
dauernden Stoffaustausch mit der umgebenden Flus- 
sigkeit ausgesetzt sind. Beim AbwartsfluB der Kri- 
50 stalle geben diese fortlauf end Stoffmengen als Flussig- 
keit geringerer Konzentration ab und reichem sich 
damit selbst an Wasserstoffperoxyd an. Die durch das 
Rohr 19 absinkende Kristallmasse macht also keines- 
wegs einen dauernden Phasenwechsel fest — fliissig — 
55 fest durch, sondern nimmt im Volumen dauernd ab 
unter gleichzeitiger An r ei cherung an Wasserstoff- 
peroxyd. 

Beim Vorgang der Erfmdung handelt es sich also 
um einen RektifikationsprozeB, wobei der Stoffaus- 
6o tausch zwischen einer festen und einer flussigen Phase 
vonstatten geht. Der Vorgang entspricht in seinen 
wesentlichen Zugen der Rektifikation eines Flussig- 
keitsgemisches in einer Destilliersaule, bei der ein 
Stoffaustausch zwischen flussiger und gasformiger 
65 Phase startfindet. Dem Sumpf der Kolonne entspricht 
der Kristallisierbehalter 10, dem Kolonnenkopf das 
Unterende der Saule 19. Mit zunehmender Entf ernung 
vom Sumpf bzw. Kristallisierbehalter wachst die Kon- 
zentration der einen Komponente in bei den Phasen. 
70 Dem Riicklauf der Destilliersaule entspricht der Auf- 
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wartsflufl der Mutterlauge. In jedem Querschnitt tritt 
ein erneuter Stoftaustausch ein, so daB sich eine fort- 
schreitende Anreicherung ergibt. 

Die Ausgangsbeschickung kann entweder, wie in 
der Fig. 1, in den Kristallisierbehalter 10 eingebracht 5 
werden oder aber an einem beliebigen Punkt lings des 
Rohresl9. Die Zufuhrungsstelle ist von der jeweiligen 
Betriebslage angepafiten praktischen tJberlegungen ab- 
hangig, z. B. hinsichtlich der Blockierung des Systems 
infolge starker Kristallbildung an der EinlaBstelle. io 

DasVerfahren derErfindung kann auch bei Wasser- 
stoffperoxydlosungen Anwendung finden, deren Kon- 
zentrationsverhaltnisse hinsichtlich ausgeschiedener 
Kristalle und verbleibender Mutterlauge durch die 
Hnken Kurvenaste gemaB Fig. 5 gekeraizeichnet sind. is 
Es dient hier in gleicher Weise zu einer Trennung der 
Bescliickung in einen Anteil geringerer und einen An- 
teil hoherer Konzentration. In diesem Gebiet sind 
jedoch die Kristalle spezifisch leichter als die im 
GleichgewichtmitdiesenKristallen befindliche Mutter- ao 
lauge. Sie steigen demgemafi in einem vertikalen Rohr 
nach oben. Aus diesem Grande ist es in einer durch 
Schwerkraftwirkung betriebenen Rektifiziersaule er- 
forderlich, die Kristalle aufwaxts und die Mutterlauge 
abwarts stromen zu lassen. Hierzu dient die Vorrich- as 
tung gemaB Fig. 3. Diese entspricht in alien wesent- 
lichen Merkmalen der Vorrichtung gemiLB Fig. 1, nur 
ist sie um 180° gedreht In der Tabelle gemaB Fig. 4 
sind wieder die in der Rektifiziersaule herrschenden 
Temperatur- und Konzentrationsverhaltnisse der Bus- 30 
sigen und festen Phase zusammengestellt. Die Wir- 
kungs weise entspricht in alien Einzelheiten den obigen 
Ausffihrungen. Als einziger Unterschied ist am Ober- 
ende der Saule 19 c ein Sieb 38 angeordnet, das den 
AufwartsfluB der aufschwimmenden Kristalle be- 35 
grenzt. 

Die dargestellten Ausfuhrungsformen derErfindung 
konnen in mancherlei Hinsicht abgewandelt werden, 
ohne hierdurch den Rahmen der Erfindung zu uber- 
schreiten. Beispielsweise kann man zur Sicherung der 40 
Gegenstrombewegung von Kristallen und Flussigkeit 
an Stelle des Dichteunterschiedes zwischen fester und 
niissiger Phase eine mechanische Vorrichtung, wie 
einen Forderer od. dgl., anwenden. 

45 

Patent anspboche: 

1. Verfahren zur Konzentrierung von waBrigen 
Wasserstoffperoxydlosungen, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Ausgangslosung in einer Rekti- 50 
fiziersaule so weit abgekuhlt wird, dafl sich ein 



zweiphasiges System aus einer festen Kristallphasev 
und einer flussigen Mutterlauge, die sich gemaB 
dem Gleichgewicht hinsichtlich der Wasserstoff- 
peroxydkonzentration unterscheiden, ausbildet, 
daB die Temperatur lings der Rektifiziersaule in 
an sich bekannter Art so geregelt wird, daB sie von 
einem zum anderen Ende hin langsam ansteigt, 
daB die feste Kristallphase langs der Saule fort- 
schreitend in Gebiete hoherer Temperatur und die 
Mutterlauge fortschreitend in Gebiete tieferer Tem- 
peratur bewegt wird, so daB Kristalle und Mutter- 
lauge uber die gesamte Saulenlange in Gegenstrom 
zueinander flieBen und dauerad in Gebiete ein- 
treten, in denen ihre Zusammensetzungen nicht 
dem durch die Umgebungstemperatur bestimmten 
Gleichgewicht entsprechen, und daB Konzentrat 
und Restlauge von den Enden der Rektifiziersaule 
kontinuierlich oder intermittierend abgezogen 
werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 zur Konzentrie- 
rung von waBrigen Wasserstoffperoxydlosungen 
mit fiber 60% Ha0 2 , dadurch gekennzeichnet, daB 
die Temperatur der Rektifiziersaule so gesteuert 
wird, daB sie vom Kopf der Saule zum Boden hin 
langsam ansteigt, so daB die Kristalle, die spezi- 
fisch schwerer und reicher an Wasserstoffperoxyd 
als die jeweils umgebende Mutterlaugeisind, infolge 
der Schwerkraft in der Saule nach unten in Ge- 
biete fortschreitend ansteigender Temperatur 
sinken, wahrend die fliissige Phase in Gegenrich- 
tung durch die Kristallsaule in Gebiete fortschrei- 
tend fallender Temperatur aufsteigt, und daB das 
Konzentrat am Boden der Saule und die ver- 
dunntere Restlauge am Kopf der Saule abgezogen 
werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 zur Rektifizierung 
von waBrigen Wasserstoffperoxydlosungen mit 
weniger als 45 %> HgO s , dadurch gekennzeichnet, 
daB die Temperatur der Rektifiziersaule so ge- 
steuert wird, daB sie vom Kopf der Saule zum 
Boden hin langsam abfallt, so daB die Kristalle, 
die spezifisch leichter und armer an Wasserstoff- 
peroxyd als die jeweils umgebende Mutterlauge 
sind, infolge des Auftriebs in der Saule nach oben 
in Gebiete fortschreitend ansteigender Tempera- 
tur steigen, wahrend die fliissige Phase in Gegen- 
richtung durch die Kristallsaule hindurch in Ge- 
biete fortschreitend fallender Temperatur absinkt, 
und daB die konzentriertere Losung am Boden der 
Saule und die verdunntere Kristallschmelze am 
Kopf der Saule abgezogen werden. 
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